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Organische Isocyanate werden im allgemeinen 
durch Phosgenicren von organischen primaren 
Amincn hergestellt. An Stelle des primaren Amins 
kann auch sein Chlorhyclrat oder ein Abkommling 
5 hicrvon, beispielsweise eine Carbaminsaure, ver- 
wendet werden. SchlieBlich kann man bei der Her- 
stellung von Di- oder Poly isocyanaten von 
Zwisehenprodukten der Phosgenierung ausgehen, 
z. B. solchcn, die neben f reien Amingruppen bercits 

10 Carbaminsaurechloridgruppen enthalten. 

Organische Isocyanate wurden bisher diskonti- 
nuierlich hergestellt. Hierbei werden Temperatur- 
stufen von etwa — 6 Z bis -j- i6d° l C durchschritten. 
Dabei werden gcwisse Temperaturbereiche in yer- 

15 schieclen langcn Zeitintcrvallen eingehalten. Diese 



Xotwendigkeit stellt an die technische Ausfiihrung 
der Apparatur, die bekanntlich gegen Temperatur- 
schwankungen sehr empfindlich ist, sehr hohe An- 
spriiche, da bei Tempera turvschwankungen infolge 
von Warmeausdehnungserscheinungen leicht St6- ao 
rungen auftreten, die gerade bei diesem ProzeB im 
Hinblick auf die Eigenschaften des Phosgens sehr 
nachteilig sind. 

Es wurde gefunden, daB man zur Vermeidung 
dieser YVarmeausdehnungserscheinungen und ihrer as 
Folgen die Apparatus in eine Mehrzahl von Einzel- 
aggregaten gliedern mufi, so daB fur jedes Tempe- 
raturgebiet ein besonderer Apparat entsprechender 
Grotie eingerichtet wird und der einzelne Apparat 
nur innerhalb eines geriogen Tempe ram r inter vails 30 
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beansprucht wird. GemaB der Erfindung werden 
organischelsocyanate durch Phosgenieren vonorga- 
nischen primaren Aminen oder von durch Phos- 
genieren in einlsocyanat umwandelbarenAbkomm- 

5 Hngen hiervon dadurch hergestellt, daB das Reak- 
tionsgemisch kontinuierHch verschiedene Gefafie 
durchflieBt, in denen es bei steigender Temperatur 
mit Phosgen behandelt wird. 

Das Verfahren ist im foigenden an Hand der 

io Zeichnung erlautert: Aus einem GefaB i flieBt ein 
Gemisch, welches durch Eintragen eines orga- 
nischen Am ins oder seiner Abkommhnge in erne 
kalteLosung von Phosgen in einem iner ten Losungs- 
mitte! erhalten wird, durch den Hahn2 in das Ge- 

i 5 faB 3. Dort mischt es sich mit bereits vorhandenem 
Reaktionsgemisch und wird auf eine Temperatur 
von z. B. — 6 bis -f 20° oder von 20 bis 60 
oder von 60 bis 8o° aufgeheizt. In das GefaB 
wird bei 4 Phosgen zugefuhrt. Das Phosgen wird 

2o # von der Fliissigkeit aufgenommen. Nach einer 
bestimmten Verweilzeit im GefaB 3 verlafit das 
Reaktionsgemisch dieses durch den Uberlaut 5. 
Es 'flieBt nunmehr in das GefaB 6, welches z. B. 
auf etwa 140 0 geheizt wird. Auch hier wird, und 

25 zwar bei 7, Phosgen zugefuhrt. Das Reaktions- 
gemisch flieflt durch den TJberlauf 8 nunmehr in das 
GefaB 9. Dort wird es z. B. auf 160* geheizt. In 
diesem GefaB geht die Schlufiphosgenierung durch 
Einleiten von Phosgen l>ei 10 vor sich. Das fertig 

30 ausreagicrte Gemisch wird nunmehr uber den 
Uberlauf 11 in ein VorratsgefaB 12 abgezogen. Die 
KeaktionsgefaBe 3, 6 und 9 sind mit Riihrern 13, M 
und 15, mit Thermometern 16, 17 und 18 sowie mil 
ciner Entluftung uber die KQhler 19, 20 und 21 

35 versehen. Durch die Entliifter wird uhverbrauchtes 
Phosgen mit gebildetem Chlorwasserstoff al>ge- 
zogen. Die Phosgenzufiihrung kann im Gleichstrom 
oder im Gegenstrom erfolgen. 

Die \usbeute ist bei dem kontinuierhchen Ver- 

40 fahren nach der Ernndung etwa gleich groB wie bei 
den bisherigen diskontinuierlichen Verfahren. Da die 
Storungen vermieden werden, die durch Tempe- 
ratur so hwankungen und ihrerFolgen hervorgerufen 
werden, wird viel Arl>eitszeit eingespart und das 

45 Produktionsvermogen der Apparatur wesenthen 
gesteigert. Es betragt bei gleicher Difnensionierung 
der ReaktionsgefaBe etwa das Zwei- bis Dreifacne 
des mit der bisherigen diskontinuierlichen Arbeits- 
weise Moglichen. 

5o Beispiel 1 

Eine Losung von 500 kg 1, 2, 4-Toluylendiamin 
in Toookgo-Dichlorbenzol laBt man zu einer Losung 
von 400 kg Phosgen in 800 kg o-Dichlorl>enzol 

55 laufen l>ei einer Temperatur von etwa o°. Das so 
hcrgestellteZwischenprodukt, vermuthch dasCnlor- 
hydrat des Monocarbaminsaurechlorids von 1,2,4- 
Tohivlcndiamin, suspendiert in o-Dichlor benzol, 



kommt in das GefaB I. Von hier aus laBt man es 
in Mengen von etwa 140 1/Std. kontinuierHch in 60 
das GefaB 3 laufen bei gleichzeitigem Einleiten 
von etwa 30 kg Phosgen pro Stunde. GefaB 3 faBt 
etwa 300 1 und wird auf 60 bis 8o° gehalten. Ent- 
sprechend dem Zulauf aus GefaB 1 flieBt der Ol>er- 
schufi in GefaB 6, dessen Inhalt ebenfails etwa 65 
300 1 Ixrtragt. Hier wird miter Einleiten von etwa 
30 kg Phosgen pro Stunde eine Temperatur von 
etwa 140 0 gehalten. Aus GefaB 6 flieBt der Uber- 
schufi nach GefaB 9 mit 300 1 Inhalt. Die Tempe- 
ratur betragt dort etwa 160°. Hier wird durch 70 
Einleiten von etwa 30 kg Phosgen pro Stunde die 
Phosgenierung vollendct. Die fast klare Losung, 
die etwa 35 kg 1 , 2, 4-Toluylcndiisocyanat in 140 1 
enthalt, lauft in das VorratsgefaB 12 und von da 
zur kontinuierlichen Destination. Leistung pro 75 
Stunde etwa 35 k 8 Diisocyanat. 

Nach dem bisherigen diskontinuierlichen Ver- 
fahren lassen sich in den drei GefaBen zu je 300 1 
nur 12 bis 14 kg Diisocyanat pro Stunde hcr- 
steilen. 80 
Beispiel 2 

In eine Losung von 500 kg 1 lexamethylendiamin 
in 3500 kg o-Dichlorl>enzol wird i>ei 80 l>is 90° so 
lange C0 2 eingeleitet, bis kcin CC) 2 mehr auf- 85 
genommen wird. Es bildct sich eine Suspension 
der Carbaminsaure des Hexaniethylendiamins. 
Diese Suspension kommt in GefiiB 1 und lauft von 
hier mit einer Geschwindigkeit von el>enfalls etwa 
140 1 pro Stunde in das GefaB 3- Hier wird die 90 
Carbaminsaure durch Einleiten von Phosgen l>ci 
einer Temperatur von etwa o° unter CCVEnt wick- 
lung in das Carlwminsaurechlorid ul>crgefuhrt. Da.* 
GefaB 3 faBt 600 1. Der Ul>erschuB von 3 flieBt 
nach GefaB 6 mit 300 1 Inhalt. Die Temperatur 95 
wird auf etwa 140^ gehalten. Von 6 flieBt der 
Ul>erschuB nach GefaB y mit 300 1 Inhalt. Hier 
wird l>ei 160° zu Ende phosgeniert. In 3 werden 
etwa 20 kg Phosgen, in 6 und 9 je etwa 30 kg 
Phosgen pro Stunde eingeleitet. Aus 9 flieBeii 100 
stiindlich etwa 140 1 klare Losung ab, die etwa 
20 kg Hexamethylendiisocyanat enthalten. 

Bei der diskontinuierlichen Arbeitsweise leistet 
die Apparatur nur etwa 10 kg Hexamethylendiiso- 
cyanat pro Stunde. *°5 

PATENTANSPBUCH: 

Verfahren zur Herstetlung von organischen 
Isocyanaten durch Phosgenieren von organi- 
schen primaren Aminen oder von durch Phos- no 
genienen in ein Isocyanat umwandelbaren Ab- 
kommlingen hiervon, dadurch gekennzeichnet. 
dafi das Reaktionsgemisch kontinuierHch ver- 
schiedene GefaBe durchflieBt, in denen es l>ei 
steigender Temperatur mit Phosgen l>ehandelt 115 
wird. 
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